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ABSTRAK
PREPARASI DAN KARAKTERISASI HIDROKSIAPATIT BERPORI DARI TULANG IKAN.
Telah dilakukan pembuatan hidroksiapatit (HAp) berpori dengan bahan dasar limbah tulang ikan dan sebagai
bahan porogen kitosan dengan metode kalsinasi pada suhu 1.100 °C selama 5 jam. Analisis termogravimetri
dilakukan dengan Simultan Thermal Analyzer (STA), identifikasi fasa dilakukan dengan X-Ray Diffractometer
(XRD), analisis strukturmikro dengan Scanning Electron Microscope (SEM). Analisis termogravimetri
menunjukkan puncak penurunan berat pada suhu 365,6 °C dan setelah suhu 500 °C tidak terjadi penurunan
berat lagi. Identifikasi fasa menunjukkan adanya fasa hidroksiapatit pada tulang ikan mentah dan tulang ikan
setelah dikalsinasi pada 1.100 °C selama 5 jam. Hasil SEM menunjukkan strukturmikro berpori antar partikel
pada tulang ikan mentah dan setelah kalsinasi 1.100 °C selama 5 jam dengan ukuran partikel sebesar 0,1 µm
hingga 1,0 µm. Setelah penambahan kitosan, pori antar partikel yang terbentuk lebih merata dan jelas.
Kata kunci: Tulang ikan, Hidroksiapatit, Kitosan, XRD, SEM
ABSTRACT
PREPARATIONAND CHARACTERIZATION OF POROUS HYDROXYAPATITE FROM FISH
BONE. Have been carried out making porous hydroxyapatite (HAp) with base material of fish bones waste, as
porogen agent chitosan by the method of calcination at a temperature of 1100 ° C for 5 hours. Thermogravimetric
analysis performed by Simultaneous Thermal Analyzer (STA), the phase identification was done by X-Ray
Diffractometer (XRD) and microstructure was analyzed by Scanning Electron Microscope (SEM).
Thermogravimetric analysis showed the peak of weight loss at 365.6 ° C and after 500 ° C weight loss does not
occur again. XRD pattern indicates the presence of hydroxyapatite phase on the raw fish bones and fish bones
after calcined at 1100 °C for 5 hours. SEM results showed inter particle porous microstructure on raw fish
bones and after calcining 1100 °C, 5 hours with a particle size of about 0.1 - 1.0 µm. After the addition of
chitosan pores between the particles are formed more evenly and clearly.
Keywords: Fish bone, Hydroxyapatite, Chitosan, XRD, SEM
PENDAHULUAN
Hidroksiapatit (HAp) adalah komponen
organik kalsium fosfat berbasis biokeramik dengan
bioafinitas tinggi mempunyai sifat biokompaktibilitas
yang baik terhadap jaringan manusia [1,2]. Hidroksiapatit
mempunyai peran penting antara lain sebagai
bahan implant dalam bentuk bulk berpori, sebagai
bahan pelapis tipis pada logam, bahan pengisi
untuk penguat komposit dan sebagai isolasi
agent [1,2].
HAp dapat diperoleh melalui sintesis dari
kalsium dan garam fosfat melalui beberapa metode
seperti hidrotermal [3], emulsi membran cair [4] dan
presipitasi [5-6]. Metode-metode tersebut diatas agak
rumit dan prosesnya memakan waktu. Gelasi atau
penuaan, pengeringan dan sintering juga membutuhkan
kondisi reaksi yang tepat [7]. HAp dapat diproduksi
dari sumber alami yang murah, tidak rumit dan pada
umumnya digunakan metode kalsinasi termal untuk
isolasi HAp alami [1-3].
Pada metode kalsinasi menunjukkan bahwa
hidroksiapatit alami stabil pada suhu lebih rendah dari
1.100 °C. Suhu tertinggi dan ukuran yang lebih kecil akan
menghasilkan hidroksiapatit terbaik [1]. Perlakuan panas
tulang ikan pada 800 °C hingga 1.200 °C menyebabkan
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tulang berubah menjadi HAp kristal. Pada 1.300 °C
menjadi keramik HAp dan trikalsium fosfat (TCP).
Sedangkan transformasi fasa dari HAp ke TCP terjadi
pada suhu 1.250 °C [8].
Ikan mengandung limbah organik dengan
komponen utamanya tulang. Tulang ikan memiliki porsi
10% dari total berat tubuh ikan, merupakan salah satu
limbah pengolahan ikan [9]. Dalam tepung tulang ikan
mengandung kalsium sebesar 23,72% hingga 39,24%
dan fosfor sebesar 11,34% hingga 14,25% [9]. Limbah
tulang ikan ini dapat digunakan sebagai bahan dasar
pembuatan hidroksiapatit [10].
HAp berpori saat ini menjadi kebutuhan yang
mendasar bagi rekonstruksi tulang yang patah atau retak.
Pori yang terbentuk berfungsi sebagai media
pembentukan jaringan sel tulang yang tumbuh, sehingga
dapat meningkatkan regenerasi tulang dengan baik [11].
Ukuran pori untuk memungkinkan pertumbuhan tulang
bersamaan dengan sirkulasi darah sebesar 100 µm hingga
150 µm. Ukuran pori 50µm dapat menghasikan
pembentukan osteoid [12].
Sebagai bahan porogen digunakan polimer yang
memiliki sifat biokompatibel, tidak beracun dan
biodegradable [13]. Polimer ini antara lain kitosan, poli
vinil alkoho (PVA) dan pati.
Pada penelitian ini dilakukan pembuatan
hidroksiapatit (HAp) berpori, dengan bahan dasar tulang
ikan dan sebagai porogen digunakan kitosan.
Metode yang digunakan kalsinasi pada suhu 1.100 °C
selama 5 jam.
METODE PERCOBAAN
Sebagai bahan yang digunakan antara lain : limbah
tulang ikan dari Cilincing, alkohol, asam asetat 1M,
kitosan, larutan ammonia dan air demineralisasi.
Alat yang digunakan antara lain : alat-alat gelas,
perangkat ultrasonic cleaner, oven, High Energy
Milling (HEM), Furnace, X-Ray Diffractometer (XRD)
Shimadzu XD 610, Scanning Electron Microscope
(SEM) Model JSM-6510LA JEOL dan alat Simultan
Thermal Analyzer (STA) Setaram TGA24S.
Cara Kerja
Pembuatan HAp dilakukan sebagai berikut :
Tulang ikan dicuci dengan alkohol, pertama dengan
direndam dan diaduk selama 1 jam, selanjutnya
pencucian dalam ultrasonic cleaner selama 1 jam.
Dikeringkan dalam oven pada suhu 110 °C, sebagai
sampel tulang ikan mentah. Kemudian terhadap
tulang ikan mentah dilanjutkan kalsinasi pada suhu
1.100 °C selama 5 jam. Dihaluskan dengan HEM
selama 6 jam.
Sedangkan pembuatan hidroksiapatit berpori.
dengan cara sebagai berikut : Dibuat larutan kitosan
16 mgram/mL dalam asam asetat 1M. Dituangkan
HAp ke dalam larutan kitosan dengan perbandingan
HAp : kitosan = 10 : 1, diatur pH sebesar 11 dengan
larutan ammonia. Dilakukan pengadukan selama 5 jam
pada 300 rpm, endapan yang terbentuk kemudian
didiamkan selama 24 jam. Dilanjutkan penyaringan dan
pencucian berulang hingga netral dan dikeringkan dalam
oven pada suhu 110 °C. Penggerusan dan kalsinasi pada
suhu 1.100 °C selama 5 jam.
Karakterisasi meliputi identifikasi fasa,
strukturmikro dan termogravimetri. Identifikasi fasa
digunakan alat X-Ray Diffraction (XRD) Shimadzu
XD 610. Pengamatan strukturmikro digunakan Scanning
Electron Microscope (SEM) Model JSM-6510LA JEOL
dan termogravimetri digunakan alat Simultan Thermal
Analyzer (STA) Setaram TGA24S.
HASIL DAN PEMBAHASAN
Analisis termogravimetri berhubungan dengan
dekomposisi dan komponen organik pada tulang,
ditunjukkan pada Gambar 1. Dari Gambar 1(a) terlihat
bahwa pada rentang suhu 200 °C hingga 500 °C terjadi
arah pengurangan berat. Ini menunjukkan bahwa
pencucian dan pengeringan yang telah dilakukan tidak
dapat sepenuhnya menghilangkan senyawa organik
terutama pada bagian dalam tulang. Seperti penelitian
sebelumnya, komponen organik pada jaringan tulang
tereliminasi pada suhu 400 °C [13,15].
Dari Gambar 1(a) menunjukkan puncak
pengurangan berat pada 365,6 °C dan pada rentang suhu
500 °C hingga 800 °C pengurangan berat tidak signifikan,
yang dapat diartikan bahwa bahan komponen telah
banyak yang hilang. Sedangkan pada kurva tulang ikan
setelah kalsinasi pada 1.100 °C selama 5 jam diperlihatkan
pada Gambar 1(b). Dari Gambar 1(b) tersebut bahwa
menunjukkan tidak terlihatnya pengurangan berat yang
signifikan pada rentang suhu 200 °C hingga 800 °C,
artinya setelah kalsinasi komponen organik dalam tulang
sudah hilang.
Identifikasi fasa ditunjukkan pada Gambar 2, untuk
pola difraksi sinar-X tulang ikan mentah dan tulang ikan
kalsinasi pada suhu 1.100 °C selama 5 jam. Identifikasi
Tulang ikan mentah
Tulang ikan mentah,
kalsinasi 1100°C, 5 jam
Gambar 1. Kurva termogravimetri : (a). kurva tulang
ikan mentah dan (b). kurva tulang ikan kalsinasi
1.100 °C selama 5 jam
(a)
(b)
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fasa mengacu pada Joint Committe on Powder
Diffraction Standard (JCPDS) No. 09-0432 dan
dibandingkan dengan pola standar hidroksiapatit
Ca10(PO4)6(OH)2.
Terlihat pada pola difraksi tulang ikan mentah
(Gambar 2(a)), menunjukkan adanya fasa kristalin yang
tercampur dengan fasa amorf dan berdasarkan JCPDS
No. 09-0432 terdeteksi adanya fasa hidroksiapatit.
Artinya tulang ikan adalah mineral hidroksiapatit biologis
dengan kristalinitas yang sangat rendah.
Pada pola difraksi tulang ikan yang telah
dikalsinasi pada 1.100 °C selama 5 jam (Gambar 2(b))
terlihat jelas puncak kristalin dan tidak tercampur dengan
fasa amorf. Berdasarkan JCPDS No. 09-0432 yang ada
hanya fasa kristalin dari hidroksiapatit. Hal ini sesuai
dengan penelitian sebelumnya [13-16] yang menyatakan
bahwa pemanasan tulang sampai dengan suhu 1.200 °C
hanya terbentuk fasa hidroksiapatit, tetapi bila sampai
pada 1.300 °C akan terbentuk campuran hidroksiapatit
dan kalsium karbonat.
Analisis strukturmikro dengan SEM ditunjukkan
pada Gambar 3 dan Gambar 4. Strukturmikro tulang
ikan mentah tidak menunjukkan pori antar partikel
yang jelas (Gambar 3(a)). Karena tulang ikan mentah
mengandung HAp berkarbonasi, kalogen, protein
dan air. Setelah dikalsinasi pada suhu 1.100 °C selama
5 jam (Gambar 3(b)) menunjukkan terbentuk pori-pori
diantara partikel yang lebih jelas. Hal ini disebabkan
komponen organik yang terkandung dalam tulang
ikan sudah hilang, sehingga yang tertinggal hanya
HAp, namun masih terlihat adanya aglomerasi
antar partikel.
Setelah penambahan porogen kitosan
ditunjukkan pada Gambar 4, terlihat tulang ikan yang
telah ditambah dengan kitosan sebelum dilakukan
kalsinasi, terlihat strukturmikro adanya bahan pengikat
diantara partikel-partikel. Setelah dilakukan kalsinasi
pada 1.100 °C selama 5 jam (Gambar 4(b)) menunjukkan
strukturmikro hidroksiapatit dengan pori antar partikel
yang lebih jelas dan lebih teratur. Hal ini menunjukkan
Gambar 2. (a). Pola difraksi sinar-X tulang ikan mentah
dan (b). Pola difraksi tulang ikan kalsinasi pada suhu
1.100 °C.
A(a)
B(b)
Gambar 3. Strukturmikro HAp (tulang ikan) (a). Tulang
Ikan mentah, (b). Tulang Ikan kalsinasi 1.100°C 5 jam.
B(b)
A(a)
Gambar 4. Strukturmikro HAp (tulang ikan) (a). Tulang
Ikan + Chitosan, sebelum kalsinasi, (b). Tulang Ikan +
Kitosan, kalsinasi 1.100°C 5 jam
A(a)
B(b)
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bahwa dengan kalsinasi menghilangkan komponen
organik dalam tulang ikan dan kitosan serta dengan
penambahan kitosan dapat membentuk pori antar partikel
lebih jelas dan lebih teratur dengan ukuran pori berkisar
pada 0,1 µm hingga 1,0 µm. Partikel yang terbentuk
mempunyai ukuran sebesar 0,1 µm hingga 1,0 µm.
KESIMPULAN
Dengan metode kalsinasi pada suhu 1.100 °C
selama 5 jam pada tulang ikan terbentuk fasa kristalin
dari hidroksiapatit. Setelah penambahan porogen kitosan
terbentuk hidroksiapatit dengan pori antar partikel yang
lebih teratur dengan ukuran pori berkisar pada 0,1 µm
hingga 1,0 µm dan ukuran partikel berkisar pada 0,1 µm
hingga 1,0 µm.
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